§) Int. Q.: C 07 c, 57/04 

BUNDESREPUBTJK DEUTSCHLAND 

DEUTSCHES PATENTAMT 

Deutsche KL: 12 o, 21 




© 



Offenlegungsschrift 1 768 253 



Aktenzeichen: P 17 68 253.0 
Anmeldetag: 1 9. April 1 968 

Offenlegungstag: 28, Oktober 1971 





Ausstellungsprioritat: 




© 

® 


Unionspriontat 

Datum: 

Land: 

Aktenzeichen: 


25. April 1967 
V. St. v. Amerika 
633413 


® 


Bezeichnung: 


Verfahrcn zur Hcrslcllung von Methacrylsaurc 




Zusatz zu: 




© 


Ausschcidung aus: 






A nm elder: 


Escambia Chemical Corp., AHcntown, Pa.; 

The Dow Chemical Co., Midland, Ohio (V. St. A.) 




Vcrtreter gem. § 16 PaiG: 


Maas, I. M., Dr.; Pfeiffcr, W. G., Dr.; Voilhcnlcitncr, P., Dr.; 
Patentanwalte, 8000 Munchcn 


® 


Als Erflnder benannt 


Hein, Richard William, Ridgcficld, Conn.; 
Woodward, George Hdward, Frccporl, Tex. (V. St. A.) 



Beiiuchrichiigung gcmaB Art. 7 § 1 Abs. 2 Nr. 1 d. Gcs. v. 4. 9. 1967 (BGB1. I S. 960): 13. 10. 1969 



© 10.71 109 844/1869 9/100 



1768253 

D R. I- «V M A A S 
paibwtanwALU 

M □ N C H E M 2 3 
UNGERERSiRASSE 25 

B 940 

Escambia Chemical Corporation, Pace, Florida,, V*St.A* 
und The Dow Chemical Company 9 Midland, Michigan? T. St. A * 

Verfahren zur Herstellung von Methacrylsaure 

Die Erfindung bezieht aich auf ein neuea Verfahren zur Her- 
stellung von Methacrylsaure und betrifft insbe sonde re ein Ver- 
fahren zur Dehydratisierung von a-Hydroxyisobuttersaure zu 
Methacrylsaure unter der Einwirkung von Wfirme und eines Kataly- 
sators, mit dem hohe Ausbeuten von Methacrylsaure mit ge- 
ringerem Aufwand und ohne die Schwierigkelten erzielt werden p 
durch die die bekannten Verfahren beeintrachtigt wurden* 

Es ist bekannt, z * B . aus der britischen Patentschrif t 852 664 9 
dafl alpha-Hydroxyisobuttersaure im Dampfphasenverfahren zu 
Methacrylsaure dehydratisiert werden kann. Dieses Verfahren 
bletet zwar gegenUber anderen bekannten Verfahren gewisse Vor- 
teile, die katalytische Dehydratisierung in der Dampf phase 
vurde jedoch durch bestimmte Hachteile beeintrachtigt. Bei die- 
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a en Verfahren beateht die Heigung zur Bildung von Koka, der 
den Katalyaator und die Reaktoren verachmutzt, bo daS eine 
h&ufige Stillegung zur Reinigung der Reaktoren erforderlich 
iat 9 und bietet ernethafte Sohwlerigkeiten bei der Reinigung 
dee Produkte. Die Kok8blldung kann dazu ftihren, daB der Kataly- 
eator nur £Ur kurze Bauer gebrauohaf&hig let. Ferner erfordert 
der verwendete Katalyaatortyp zur Erzielung wirtechaftlicher Aua 
beuten eine h&aflge Regenierierung. 

Zweok der Erfindung let daher 9 die *aoh telle der bekannten Ver- 
fahren zur Erzeu&ung Ton Methacryla&ure zu Uberwinden. 

Zlel der Erf in dung iat ferner ein neuea Verfahren zur Er- 
zeugung von Methacryla&ure, mit dem Auabeuten von 85 $ und mehr 
durch Dehydratiaierung von alpha-Hydroxyiaobuttera&ure erzielt 
warden kttnrien. 

Gegenatand der Erfindung let eln neuea Verfahren zur De- 
hydratiaierung von alpha-HydroiyieobuttereMure in fJUeaiger 
Phaae unter Blldung von Kethaoryla&ure in hohen Auabeuten, da a 
die Sohwlerigkeiten lnfolge der Bildung von Koka und Teer cder 
von Folymerlaationen in den Reaktoren, wie ale bei den bekannten 
Dampfphaaenrerfahren auftreten, verneidet* 
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Ea let bekannt, daB Methacryla&ure und aeine Ester wegen ihrer 
Brauohbarkeit ftlr viele Anwendungagebiete groBe technieche Be- 
deutung haben-> Da sie die Pahigkeit' aufweieen, leicht zu poly* 
meriaieren, liegt eines Ihrer Hauptanwendungsgebiete In der 
Her8tellung ihrer Polymeren und Copolymeren mit Terschied enen 
anderen polymerisierbaren Verbindungen- Die Polymeren^ die ana 
den niedren Alkyleatern von Methacryla&ure, beaonderes dem 
Methyleater hergeatellt warden , warden wegen der Leichtigkeit 9 mit 
der aie zu PormkBrpern gepreBt Oder gegosaen werden kSnnen« wegen 
ihrer Klarheit, ihree geringen Gewichte und ihrer Peatigkeit 
flir viele Zwecke verwendet* 

Methaorylaaure kann durch (a) Oxydation von Methacrolein, (b) 
Hydrolyae von Acetoncyanhydrin, (c) Dehydratiaierung von alpha- 
Hydroxyiaobutteraaure und (d) Oxydation von Methyl-alpha- 
methylvinylketon hergeatellt werden. Die Methacrylaaureeater 
kOnnen durch (a) Yereaterung der freien S&ure 9 und (b) Dehydrati- 
aierung von alpha-Hydroxyiaobutteraaureestern hergeatellt werden« 
Zwar wurden viele Verauche unternommen, urn eln technischea Ver- 
fahren zu entwiokeln, dleae Verfahren haben jedoch zahlreiche 
Schwierigkeiten geboteno Ein Beweia daftir iat die Tateache B daS 
trotz der Vielzahl von Arbeiten, Patenten und VerBf fentlichungen 
tiber die Dehydratislerung von alpha-Hydroxyiaobuttere&ure und 
ihre Eater bei den meiaten techniachen Verfahren die Hydrolyae 
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▼on Aeetonoynnhydrin angewandt wird. Einige der Grtinde, varum 
8ich die vorgeachlegenen DehydraHaierungaverfahren nicht durch- 
geeetst haben, liegen darin, daB ale (a) hfiufig zu niedrigen 
Umwandlungagraden und niedrigen Auabeuten der gewtinechen Produfcte 
flihren, (b) hfiufig nur fttr abaatzweiae arbeitende Verfahren an 
wendbar aind, (e) groBe Mengen von 8chwer zugttnglichen Kataly 
aatoren und/oder LBaungami tteln erfordern, (d) verunreinigte 
Produkte liefern, die fiir beatimmte Zwecke ungeeignet Bind t und 
(e) ssu ern8thaften Korroaionsproblemen infolge der J\nwe8enheit 
von Halogenaalzen, die in den Verfahren angewandt verden, ftthren* 
Bei dem erf indungagemaBen Verfahren aind dieae Nachteile prak- 
tiaoh beaeitigt und ea etellt ein auagezelchnetea und wirtschaft- 
liohes Dehydratiaierungaverfahren dar, daa fUr die Durchf lihrung 
im techniachen MaBatab geeignet iet. 

Uberra8chenderwei8e wurde gefunden 9 daB Methacrylaaure leicht 
in ho hen Auabeuten erhalten werden kann, wenn man alpha- 
Hydroxyiaobutterafiure in flUeaiger Phaae in Gegenwart einea 
Metallaalzea dieaer Sfiure 9 daa ale Dehydratiaierungakatalyaator 
wirkt, erw&rmt ? Der verwendete Katalyaator mccht ea mbglichp 
daa Verfahren durchzuf Uhren f indem man die alpha Hydroxyiao- 
butteraeiure w&hrend de8 Verfahrena in der flUaaigen Phaae 
halt. 
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Die Verblndungen, die zur Erzeugung der De hydra tiaierungekata- 
lyaatoren verwendet warden k8nnen P sind diejenigen Metallsalze 
Oder Methallhydroxyde, die mit alpha-Hydroxyiaobutteraiiure ein 
Metallealz bilden*, Von den verwendbaren Salsen und Hydroxyden 
werden die der Alkalimetalle und Erdalkalime telle bevorzugt, 
z.B. Natriumhydroxy, Lithiumhydroxyd, Kaliumhydroxyd , Calcium- 
iiydroxyd 0 Bariumhydroxyd 9 Magne8iumbydroxyd, Natriumaulfit 0 
Calciumcarbobat f Natriumearbonat, Kaliumcarbonat t Strontium- 
oarbonat, Magne8iumoarbonat t Natrlumbicarbonat 9 Kaliumaeetat, 
Hatriumacetat, Natriumdihydrogenphoaphat und dergleichen. Man 
kann das alpha-Hydroxyiaobutteraauremetallsalz in situ erzeugen, 
indem man die alpba-Hydroxyiaobutteraaure und da a Metallaalz 
Oder die Metallbaae in dem Reaktor zuaammenbringt und/oder 
nan kann ea in fihnlicher Weiae vor Einftihrung in den Reaktor 
erzeugen « 

Haoh einer bevorzugten Auaf Uhrungaf orm der Erfindung wird die 
alpha-Hydroxyiaobutteraaure in fllia8iger Phaae mit dem Metall- 
aalz von alpha-HydroxyiBobutterefiure t da a ale Dehydratiaierunga- 
katalyaator dient, bei erhHhter Tempera tur zuaammengebracht . Die 
tata&chlioh angewandte erhUhte Temperatur iat nur zwei Be- 
aehrfinkungen unterworfen. Wenn die Tempera tur zu niedrig iat t 
wird die Reaktion8geechwindigkeit ao we it vermindert* daS die 
Bildung von Me theory lB&ure ao langeam erfolgt, doB aie unwirt- 
achaftlich lat„ Wenn die Temparatur zu hoch 1st, aiedot zu viel 
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alpha-HydroxyisobuttersSure aus der Reaktionomiechung eb ? 
bevor aie unter Bildung von Methacrylaaure reagieren kann- Bei 
einer aehr geringen Temperatur kann die Methacrylaaure in del* 
Reaktionamiachung in einer Konzentration vorliegen, bei der sie 
polymerisieren oder kondeneieren und damit die LeJatungofahigke.it 
des Verfahrena mindern kann* Die optimale Temperatur Sndert sich 
mit dem Druck, und liegt etwa bei dem Siedepunkt von alpha - 
HydroxyieobutteraSure bei einem gegebenen Druck. Die Re- 
aktionageachwindlgkeit nlmmt mit der Temperatur und darait mit 
aneteigendem Druck zu, 

Bei betraohtlich erhtihten oder verrainderten Drucken sind auf~ 
wendigere Vorrichtungen erforderlich, die atarke Uber oder 
Unterdrucke erlauben und die aie auahalten. Man kann jedoch 
erh&hte und verminderte Drucke anwenden. Vorzugaweiee arbeitat 
man bei Atmoaphfirendruck Oder nur wenig dartiber oder darunfcer, 

Daa Verfahren laBt aich optimal in einem Tomperaturbereich von 
etwa 160 bie 250°C durchftihren. Der bevorzugte Temporaiiur- 
bereich betrSgt etwa 210 - 225°C. Ea aei jedoch darauf hinge- 
wieaen, daB auch hShere und tiefere Temperaturen angewandt 
warden k6nnen e Vorzugawei8e wlrd das Verfahren bei einor Tempe 
ratur durchgef Uhrt , die wenlgatena etwa dem Siedepunkt von 
alpha -Hydroxy Luodu t teraMure bei dem angewand ben Druck ent- 
apricht* Dleae Arbel teweiee flihrt zu optimalen Aunbouten. 



1 0 98 4 4/1 869 



BAD ORIGINAL 



- 7 - 



1768253 



Die alpha-Hydroxyiaobuttersaure wird mit ihrem Metallaalz Oder 
elnem Sale einea Metalls, daa mlt alpha -Hydroxyisobuttersiiure 
unter Bildung des alpha^Hydroxyisobuttersauremetallsalzea 
reagieren kann, bei erhShter Tempera tur zusamtaengebracht , die aus 
reicht, um die alpha-^Hydroxylaobuttersfiure zu achmelzen und eine 
flieBffthige Reaktionamiachung zu erzeugen- Han kann V/aaeer Oder 
ein Lttsungsmittel fUr die alpha-HydroxyisobutterB&ure f z.B. 
Aoeton Oder Essigsfiure in einer Menge anwenden, die zur tlber- 
ftthrung der Reaktionamiachung in den flieSffihigen Zu8tand aus- 
reicht. In einem kontinuierlichen Verfahren kann man Wassermengen 
bis zu etwa 50 Gew«, der Reaktionamiachung anwenden. Die Ein- 
ftihrung groSer Wassermengen iat unzweckmSflig, da dieae gegebenen- 
falla aus dem Reaktionaprodukt entfernt werden mlissen* Die Tat- 
sache, daQ die Reaktionamiachung flliasig iot f ermijglicht einen 
auagezeichneten Kontakt zwischen dem ^atalysator und dem Aus- 
gangsmaterial. Dadurch wird eine Uberhitzung und Bildung von 
Polymeren oder Zeraetzung von Produkten, die eine Verminderung 
der Ausbeute der gewUnachten Methacrylsaure beding.en c auf ein 
Minimum beechrfinkt v Infolge dee Erwarmens in Gegenwart des De- 
hydratisierungekatalyaators wird WaBser aus der alpha-Hydroxy- 
iaobuttersaure unter Bildung von Methacrylsaure katalytiach 
entfernt. Methacrylsaure und Wasser P die dabei entstehen, werden 
aus dem Reaktor abdestilliert und ergeben nach Kondensation 
ein an Methacrylsaure reiches Produkt f daa durch f raktioni erte 
Destination weiter ieoliert werden kann, Daa erf indungsgemaSe 
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Yerfahren kann wie In den folgenden Belapielen gezeigt wird, ent- 
wader abaatzwelae Oder kontinulerlioh durchgef tthrt werden. 

Die Konzentration dea alpha-Hydroxyiaobutteraaureaalzea kann nach 
Belleben abge&ndert werden. Die Bildungageechwindigkeit von 
Hatha orylaaure iat der Konzentration dea alpha-Hydroxyiao- 
buttereaureealze8 in der Reaktionamiachung direkt proporional. 
Han kann jede Konzentration von einem Bruchteil von 1 # bia 
zu etwa 70 $> der Reaktionamiachung anwenden* Der optimale Bereich 
flir ein kontinuierlichea Verfahren betrSgt etwa 20 bia 40 
Hengen ir. der GriSQenordnung von 1 bia 5 # haben aich flir absatz- 
weiaen Betrieb ala aehr wirkaam erwieaen. 

Urn eine Polymerisation der wfthrend der Reektion gebildeten 
Methacrylaaure zu inhibieren, iat es zweckm&Big, wfihrend dea 
Verfahrena einen Polymeriaationeinhibitor anzuwendeno Ea wurde 
gefunden, daQ flir dieaen Zweck Inhibitoren wie Phenthiazin, 
Hydrochinon Oder aein Methyiather, Luft oder Saueratoff wirkaam 
Bind* 

Die folgenden Beiapiele erlfiutern die Erfindung, ohne aie zu 
beechranken. Telle beziehen aich auf daa Gewicht, wenn nichta 
and ere angegeben iat. 
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Beiapiel 1 

300 g alpha-Hydroxyiaobutterstture (Beinhelt 96 &) 9 15 ml 
WasBer f 5 g Natriumf ormiat und jeweila 1 g Phenthiazin und 
Hydrochinonmethyiather warden in einem Deetillationakolben ge- 
miacht, raach zum Sleden erhltzt und zur Erzeugung und Ge- 
winnung dea Produkt8 durch eine DeatiXlatlonakolonne bei At- 
moapharendruck deatilliert 0 Das aufgefangene Produkt 0 daa zwiacber 
94 und 157°C siedet, enthalt Metha crylafiure in einer Ausbeute von 
89 bezogen auf die eingeaetzte Msnge an alpha-Hydroxyiaobut- 
teratture. Daa Phenthiazin und der Kydrochinonmethyliither werden 
al8 Polymeri8ationainhibitoren verwendet. In dieaem Beiapiel 
aetzt aioh daa Natriumf ormiat mit alpha-Hydroxyiaobuttersaure zu 
dem Netriumealz dieaer saure um t daa al8 Dehydratialerungs- 
katalyaator dlent. £8 treten keine Schwierigkeiten infolge der 
Bildung von Koks, Teer odar Polymeri8ationaprodukten auf. 

Beiapiel 2 

Alpha -Hydroxy i8obuttersfiure wird in Methacrylafiure in einem 
kontinuierlichen Verfahren tibergef lihrt , daa wahrend einer Zeit 
von 16 Stunden in einer Vorrichtung durchgef lihrt wird, die mit 
automatiachen Regeleinrichtungen und Einrichtungen zur Steuerung 
der Zufuhrgeachwindigkeit von alpha-HydroxyiBobutteraaure und 
den anderen Reaktionakomponen ten veraehen iat* Die Reaktiona- 
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raiachung wlrd onaohlieBend bei Atmoaphftr end ruck deatilliert. 
Wtthrend dee Verfahrens wird alpha- Hydroxy iaobutt erasure , die 
beaogen auf ihr Gewicht 1 f 3 i> deB Natriumaalzea von alpha- 
Hydroxyiaobutteraaure enthait, kontinuierllch in die Vor- 
richtung gepumpt, die bei einer Temperatur von etwa 230°C 
gehalten wird- Daa Verfahren wird etwa 16 Stunden lang mit einer 
Besohiokungageachwindigkeit von alpha-Hydroxyiaobutteraaure von 
etwa 5»2 g/liin. durohgeflihrt. Unmittelbar vor und wahrend der 
Deatillation wird ein Polymeriaationainhibitor f der aua einer 
5 £-igen LOaung von Hydroohinon in Vfaeser beateht, mit einer Ge- 
achwindigkeit von 0,18 g/tain. zugeflihrt. 

Daa Deatlllat, daa bei einer Temperatur von etwa HO ~ 143°C 
bei Atmoaphftrendruck aiedet, wird in einer Menge von 5,1 g/Min* 
aufgefangen. Daa Deatillationaprodukt enthait eine Durch- 
echnittaauabeute von etwa 92,1 % Me theory laaure f bezogen auf 
die angewandte Menge an alpha-Hydroxyiaobutteraaure und aeinem 
Hatriumaalz. In daa Syatem wird Luft eingefiihrt, damit das 
Hydroohinon die Polymeriaation der Methacryl8aure in der Vor- 
richtung wirkaam verhindert. Palle daa in diesem Beiapiel 
beachrlebene kontinuierliche Verfahren ftir eine Zeit durohge- 
flihrt werden aoll, die 16 Stunden erheblich Uberechreitet 0 
1st ea zweokmaBig, in regelmaBigen Abatanden aua dem Reaktor- 
inhalt einen Zweigatrom eur Relnigung dea Syatema abzufllhren, 
urn UbermaBige Mengen an Alkali und unerwlinachten Nebenprodukten, 



1098 4 4/ 1869 



1768253 



- n - 

beiapielsweiae Teeratoffen, zu entfernen. 

BelBpiel 3 

In abeataweiaer Arbeiteweise werden etwa 104 g (1 Mol) alpha- 
Hydroxyiaobuttera&ure, 2 f 0 g Natriumhydroxyd und 0,2 g Hydro- 
chinonmethyllither in einem Destillationakolben vermischt und 
7 Stunden auf eine Tempera tur von 200 - 202°C erv/Srmt ft wahrend 
In daa Reaktionagefafi Luft mit einer Geachwindigkeit von 42 ml/ 
Minute eingeftlhrt wird. Die Reaktionaprodukte f die bei 93 - 
133°C tiberdeatillieren, werden aufgefangen und enthalten Metha- 
orylBSure in einer Auabeute von etwa 95 Die Methacryls&ure 
wird von dein Nasser in dem Destillat durch f rakticnierte Deatil- 
lation abgetrennt. Das Natriumhydroxyd setzt aich mit der 
alpha-Hydroxyisobutteraaure unter Bildung three Ha uriumsalzes 
um 9 daa ala Dehydrati8ierungskatalyaator wirkt. 

Beiapiel 4 

Die Arbeitsweiae von Beispiel 3 wird mit der Ausnahme wiederhoJ* 
daQ eine gleiche Menge Kaliumhydroxyd anstelle des Natrium- 
hydroxyda verwendet wird. Die Deatillationageschwindigkeit von 
Methacrylsaure und Waaser ist die gleiche wie in Eeispiel 3. 
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In jedem der vorhergehenden Beiapiele kann dae Hatriumealz 
Ton alpha-^jrdroxyieobutteraaure oder da a Hydrpxyd Oder Salz 0 
dae mit alpha-Hydroxyiaobutteratture unter Bildung von Hatrium- 
Oder Kalium-alpha-hydroxyieobutyrat reagiert, durch ein Hy~ 
droxyd einea stark baaiaohen Metalla Oder ein alkalibildendea 
Hetalluals einer S&ure er8etst warden, daa mit alpha -Hydroxy- 
iaobutteratture unter Bildung einea Salzee aua dem Metall und 
der alpha-Hydroxyiaobutteratture reagiert. Zu den bevorzugten 
Metallen gehOren die Alkali- und Erdalkalimetalle. Dieae umfae- 
aen Hetalle wie Hatrium e Lithium, Kalium P Caloium, Barium, Stron 
tium, Hagneaium und dergleichen* Zu den Salssen und Hydroxyden? 
die fttr die86n Zweck verwendet werden ktfnnen, gehttren Natrium- 
hydroxyd, Li thiumhy droxyd* Kaliumhydroxyd* Calclumhydroxyd, 
Bar iumhy droxyd, Magneaiumhydroxyd f Natrlumaulflt, Cacliumcarbo- 
nat,/ Natriumcarbonat, Kaliumcarbonat, Strontlumcarbonat , Mag- 
neaiuacarbonat, Hatriumbioarbonat , Kaliumacetat , Hatriumaeetatp 
Hatriumdihydrogenphoaphat und dergleiohen« Die bevorzugteb De- 
hydra tiaierungakatalyaatoren aind eolche, die ein Alkalimetall- 
aals von alpha-Hydroxyiaobuttera&ure, vorzugaweiae daa Natrium- 
oder Kaliumealz ergeben* c 

Baaen Oder Salze, die mit alpha-^ydroxyieobuttera&ure unter 
quantitativer Bildung der Metallaalze der S&ure reagleren, 
werden berorzugt, da aie einen wirkaameren Satalyaator ergeben. 
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Aue dieaem Grand eind Hatrium- Oder Kaliumtaydroacyd neben Natrium- 
oder Kaliumaoetat, -formiat Oder -carbonat am zweckmftflgaten* 
Solche Verbindungen, mit denen keine quantitative Bildung 
der Salze von alpha-^ydroxyiaobutteratture erfolgt, sind be- 
friedigend aber weniger eweckm&Big p da der erzeugte Kataly- 
sator eine Detaydratiaierung mit geringerer Geachwindigkeit 
ergibt. Zu dieser Klaaae gehBren Ha triumtetra borate Hatrium- 
oxalat und Calcium- und Magneaiumaalze. 
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Patentanaprttche 

1- Verfahren aur Heretellung yon Methacrylafiure durch Dehydra- 
tiaierung von alpha-HydroxyiBObutters&ure, dadurch gekenn- 
seiohnet* da 6 man die alpha -Hydroxy! sobuttera&ure in fllissiger 
Pbaae bei einer Tempera tur von wenigatena etwa 160°C in 
Oegenwart einea Dehydratiaierungakatalyaatore umaetzt, der aua 
einem Metallaalz von alpha-Hydroxyiaobutteraaure beateht. 

2 « Verfahren naoh Anapruch 1 9 daduroh gekennzeichnet, dafl man 
ala Behydratiaierungakatalyaator ein Alkalimetallealz von 
alpha-Hydroxyiaobuttere&ure Terwendet . 

3. Verfahren nach Anapruch 1 9 dadurch gekennaeichnet, daS man 
ala Sehydrati8iarungakatalyaator ein Erdalkalimetallaalz von 
alpha-3ydroxyi80buttera&ure vervendet. 

4* Verfahren nach Anapruch 2, daduroh gekennaeichnet, dafl man 
ala De hydra tiaierungakatalyaa tor daa Natriumaalz von alpha- 
Hydroxy ieobutters&ure verwendet. 

5. Verfahren naoh Anapruch 2, dadurch gekennseichnet , da a man 
ala Behydratiaierungakatalyaator daa Kallumaalz von alpha- 
Hydroxyieobutt erasure Terwendet. 
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Terfahren naoh einem der vorhergehenden Ansprliche, dadurch 
gekennseiohnet, daS man das He tall sale Ton alpha -Hydroxy- 
iaobutteraiiure durch Behandlung der Alpha-Hydroxyiaobutter- 
atture mit einem Methallhydroxyd Oder einem Metallsalz in situ 
erzeugt. 

Terfahren naoh einem der vorhergehenden Ansprliohe- dadurch 
gekennzeiohnet, daS man das Terfahren praktiach bei Atmos- 
phfirendruok durchftihrt. 

Terfahren naoh einem der vorhergehenden Ansprliehe, dadurch 
gekennseiohnet, daS man das Terfahren bei einer Tempe ratur 
durchflihrt, die wenigstena etwa bei dem Siedepunkt von 
alpha-Hydroxy iaobutteraiiure bei dem angewandten Druek 
liegt. 

Terfahren nach eipem der vorhergehenden Ansprliehe, dadurch 
gekenneeiohnet 9 dafl man eine Heaktionstemperatur zwischen 
160 und 250°C f vorzugaweise zvrisohen 210 und 225°C anwendet. 

Terfahren naoh einem der vorhergehenden Ansprliehe* dadurch 
gekennseiohnet, daB man daa Terfahren in Gegenwart eines 
Polymerise tionsinhibitors durchf lihrt-. 
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Verfahren naoh Anspruoh 10, daduroh gekennaeiohnet, daS man 
ala Polynia riaationainhibitor ein Phenthlasin, Hydroohinon 
odar eaine Methyl&ther, Luft Oder Baueratoff varwendet. 
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